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(54) TiUe: ENCAPSULATED FLAVOUR AND/OR FRAGRANCE PREPARATIONS 



(54) Bezeichnung: EINGEKAPSELTE AROMA- UND/ODER RIECHSTOFFZUBEREITUNGEN 
(57) Abstract 



The invention relates to encapsulated flavour and/or fragrance preparations and a method for producing same from a spray solution 
consisting of an aqueous solution of polymeric carriers and emulsified flavours and/or fragrances. The granules have an adjustable particle 
size of between 0.2 and 2 mm, present even size distribution and a globular shape and are further characterized by a high concentration 
and high retention of volatile flavours. 

(57) Zusammenfassung 

Die vorliegende Erfindung betrifft eingekapselte Aroma- und/oder Riechstoffzubereitungen, ein Verfahren zu ihrer Herstcllung aus 
einer Spriihldsung, die aus einer waBrigen Ldsung polymerer TrSgerstoffe und emulgierten Aroma- und/oder Riechstoffen besteht. Die 
Granulate weisen eine einstellbare KomgrOBe im Bereich 0.2 bis 2 mm mit enger Verteilung und mit kugeliger Geometrie auf und zeichnen 
sich weiter durch hohe Beladung mit sowie hohe Retention von fluchtigen Aromen aus. 
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Die vorliegende Erfindung betrifft mittels kontinuierlicher Wirbelschichtspruh- 
5 granulation eingekapselte Aroma- und/oder Riechstoffzubereitungen, ein Verfahren 
zu ihrer Hersteliung und ihre Verwendung vorzugsvveise in Lebensmitteln. 

Bei Aromen (Geschmacksstoffen) und Riechstoffen handelt es sich um komplexe 
fliissige Mischungen in der Regel fluchtiger Komponenten. Aromaeranulate werden 
10 fur verschiedene Zwecke benotigt. Ublich ist die Aromeneinkapselung uber Spruh- 
trocknung, bei der jedoch nur verhaltnismaBig feine und unregelmaBig strukturierte 
Partikel erzeugt werden (R. Buttiker, Dissertation ETH Zurich Nr. 6148). 

Eine Alternative zur Spruhirocknung ist die Hersteliung von Aromagranulaten uber 
15 Wirbelschichtspriihgranulation. Die EP A 070 719 beschreibt z.B. die Hersteliung 
von Aromagranulaten in einer konventionellen diskontinuierlich betriebenen Wirbel- 
schicht. Dabei wird eine Emulsion der zu granulierenden Aromen in ein Wirbelbett 
gespruht, welches aus mit Luft aufgewirbelten Partikeln besteht. Die Partikel wdrken 
dann als Keime fiir die Bildung der Granulatkorner, 

20 

In der WO 97/16078 wird die Hersteliung von Aromagranulaten in einem konven- 
tionellen diskontinuierlich betriebenen FlielJbettrotorgranulator beschrieben. Durch 
eine rotierende Bodenplatte erzeugt der Rotorgranulator eine Verwirbelung des in 
ihm enthaltenen Fliefibettes. Bei diesem Verfahren kann nur auf vorgelegte Kerne- 
25 aufgespruht werden, so dass der Aromagehalt des Endproduktes sehr niedrig ist. 

Beide Verfaliren arbeiten diskontinuierlich, d.h. nach der Verarbeitung eines Spruh- 
losungsansatzes ist der HerstellungsprozeB beendet und das Granulat wird der Vor- 
richtung entnommen. AnschlieBend muB ein neuer Spruhlosungsansatz verarbeitet 
30 werden. Aus Grunden der Wirtschaftlichkeit miissen die Verfahren daher mit einem 
hohen Bettinhalt betrieben werden. Fur ein vorgegebenes Granulatwachstum muB 
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eine entsprechende Menge von Spruhlosung verdampft werden. Deshalb fuhrt der 
hohe Bettinhalt zu langen Verweilzeiten des Granulates, die im Bereich von Stunden 
liegen. Eine lange Verweilzeit fuhrt jedoch bei gleichzeitiger Temperaturbeanspru- 
chung der Granulate in einem Luftstrom zu entsprechend hohen Verlusten bei den 
fluchtigen Aromen. Eine Absenkung von Lufttemperatur und/oder des Luftdurchsat- 
zes verringert den Aromenverlust nicht, da sich dann zvvangslaufig die Zeit zur Ver- 
dampfung der Spruhlosung verlangert. 

Ein weiterer Nachteii des Verfahrens nach der EP A 070 719 ist, dass die damit er- 
haltenen Produkte zur Herstellung von engen KorngroBenverteilungen nachgesiebt 
werden mussen. Das ist zum einen ein zusatzlicher Arbeitsaufwand, zum anderen 
geht dabei vvertvolles Material verloren. 



Nachteilig bei WO 97/16078 ist der groBe Anteil von Fuilmaterial im Granulatkern 
(ca. 60 bis 90 Gew.-%) und die nur oberflachliche Anlagerung der Aromen an die 
Granulate. Die oberflachliche Anlagerung vermindert den Schutz der Aromen, limi- 
tiert die maximale Beladung und fiihrt zu unerwiinscht hohen Anteilen von Aromen 
an der OberflSche des Granulats. 



Zwar konnen die gemafi EP A 070 719 oder WO 97/16078 hergestellten Granulate 
mit einer Umhullung versehen werden, urn das Loslichkeits- und Aromafreisetzungs- 
verhalten einzustellen, oder urn eine gezielte Schutzvvirkung zu erreichen. Die noch 
immer verhaltnismaBig uneinheitliche KomgroBenverteilung und die unregelmaBige 
Granulatoberflache erschweren jedoch eine gleichmSBige Umhullung mit konstanter 
Hiilldicke. Eine wirklich zeit- oder temperaturkontrollierte Freisetzung der Aromen 
bzw. der Riechstoffe kann so nicht erreicht werden. 

Ziel der vorliegenden Erfindung sind granulierte eingekapselte Aroma- und/oder 
Riechstoffzubereitungen. Die Granulate sollten eine einstellbare KomgroBe, vor- 
zugsweise im Bereich von 0,2 bis 2 mm, mit enger KomgroBenverteilung und kuge- 
liger Geometric, sowie eine hohe Beladung mit fluchtigen Aromen aufweisen. Bei 
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der Herstellung soil die Retention der fluchtigen Aromen maximiert, die Siebverluste 
minimiert und die Ausbeute fur eine einstellbare WunschkorngroBe maximiert wer- 
den konnen. Die Granulate sollten weiterhin ideale Voraussetzungen fur eine Um- 
hilllung aufweisen, damit durch geschickte Wahl der Umhullung die Aromaeigen- 
schaften gezielt auf einen Verwendungszweck abgestimmt werden konnen. 



Es vvTirden eingekapselte Aroma- und/oder Riechstoffzubereitungen gefunden, herge- 
stellt mittels kontinuierlicher Wirbelschichtspruhgranulation, bei der eine Aroma- 
und/oder Riechstoffzubereitung in ein Wirbelbett mit Granulationskeimen einge- 
1 0 spriiht wird und bei der die durchschnittliche Vervveilzeit der eingespruhten Aromen- 
und/oder Riechstoffzubereitung im Wirbelbett weniger als 20 Minuten b^tragt. 

Die erfmdungsgemaCen neuen Aroma- und/oder Riechstoffzubereitungen erfuUen die 
oben genannten Forderungen. Insbesondere weisen sie KorngroCen von 0,2 bis 2 mm 
15 auf, sie sind staubfrei, die Aromenbeladungen liegen im Bereich von 1 bis 25 
Gew.-%, die Retentionen der Aromen wahrend des Granulationsprozesses liegen im 
Bereich von 60 bis 90 Gew.-%. 



Es vvurde auch ein Verfaliren zur Herstellung von eingekapselten Aroma- und/oder 
Riechstoffzubereitungen, hergestellt mittels Wirbelschichtspruhgranulation, bei der 
eine Aromen- und/oder Riechstoffeubereitung in ein Wirbelbett mit Granulati- 
onskeimen eingespriiht wird, gefunden, dadurch gekennzeichnet, dass die durch- 
schnittliche Vervveilzeit der eingespruhten Aromen- und/oder Riechstoffzubereitung 
im Wirbelbett weniger als 20 Minuten betragt. 

Die durchschnittliche Verweilzeit der eingespruhten Aromen- und/oder Riechstoff- 
zubereitung im Wirbelbett betrSgt bevorzugt 2 bis 15 Minuten, insbesondere 5 bis 10 
Minuten. 



30 In Untersuchungen hat sich gezeigt, dass sich einerseits Aromen- und/oder Riech- 
stoffe in einer derart kurzen ^gjtspannp aiisrpirhfnd g.rpnnlicrgn lasggn, und dasc da 
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bei andererseits ein Produkt erhalten wird, das hinsichtlich der Verteilung der Korn- 
groBen, der Geometric, der Retention sovvie Beladung erheblich verbessert ist. Eine 
hohe Beladung bedeutet dabei eine groBe Gesamtmenge von eingekapseltem Aroma 
bezogen auf die Granulatmasse. Je hoher die Retention der einzelnen fluchtigen 
Komponenten ist, je niedriger sind die Verluste dieser Komponente. 

Das erfmdungsgemaBe Verfahren kann diskontinuierlich und kontinuierlich ausge- 
fiihrt werden. Vorzugsweise wird das erfmdungsgemaBe Verfahren kontinuierlich 
ausgefuhrt. Ein kontinuierliches Verfahren ist besser ftir eine industrielle Produktion 
geeignet, und weist kurze Verweilzeiten auf, Bei gleicHem Materialdurchsatz ist der 
Bettinhalt bei den kontinuierlichen Verfahren der Wirbelschichtspriihgranulation 
niedriger als bei den diskontinuierlichen Verfahren. Statt die Gesamtmenge aller 
Granulatkeime gleichzeiiig aufwachsen zu lassen, wird bei der kontinuierlichen Wir- 
belschichtspruhgranulation nur eine kleine Menge der Granulatkeime bespruht und 
nach Erreichen der gewunschten KorngroBe sofort uber einen Sichter ausgetragen. 
Die erfindungsgemaB hergcstellten eingekapselten Aroma und/oder Riechstoffzube- 
reitungen weisen eine geringe KomgroBenverteilung auf; auBerdem konnen gezielt 
die Korner der passenden GroBe entnommen werden. 

Im Rahmen der vorliegcndcn Erfmdung ist es daher bevorzugt. dass das Wirbelbett 
eine geringe Betthohe hat, Vorzugsweise betragt diese 3 bis 50 cm, insbesondere 
bevorzugt 5 bis 20 cm. 

Durch kontinuierliche Wirbelschichtspruhgranulation entstehen aus einer Spriihlo- 
sung bestehend aus Wasser, emulgiertem Aroma und gelosten/suspendierten Trager- 
stoffen freiflieBende, staubarme, komige Granulate mit eingekapseltem Aro- 
ma/Riechstoff umgewandelt. Dabei erfolgen im Idealfall die Grundvorgange Keim- 
erzeugung, Trocknen, Formgebung und selektives Austragen der Granulate, vvelche 
die WunschkorngroBe erreicht haben, simultan in einem Apparat. 
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Das Grundprinzip der kontinuierlichen Wirbelschichtspruhgranulation (Chemie- 
Ingenieur-Technik, 62. Jahrgang (1990), Seiten 822 bis 834) ist in zahlreichen Vari- 
anten realisiert worden. Zu unterscheiden sind insbesondere die Variante mit externer 
Keimbildung, bei denen Keime aus externen Sichtern, Mahlanlagen oder sonstigen 
5 Feststoffspeichern in das Bett dosiert vverden, sowie Varianten mit interner Keim- 
bildung. Im Vergleich weisen die Varianten mit externer Keimbildung allerdings aus 
zwei Griinden eine erhohte Verweilzeit auf: 

1 . Die Betthohe wird uber die Keimzufulir geregelt und kann deshalb nicht unter 
1 0 ein regelbares Minimum abgesenkt vverden. 

Si 

2. Es vverden fiir das Verfahren externe Feststoftkreislaufe benotigt. 

Im Rahmen der vorliegenden Erfmdung vverden daher Verfahren mit interner Keim- 
15 zufuhr bevorzugt. Ein solches ist z.B. das in der EP A 163 836 beschriebene Verfah- 
ren. Dieses verfugt weiterhin iiber einen selbstregelnden Mechanismus zur Korngro- 
Benregelung und weist daher eine minimale Verweilzeit auf. 

Die Spriihlosung kann von unten, von der Seite, aber auch von oben in die Wirbel- 
20 schicht gespriiht vverden. Fiir die Abtrennung von mitgerissenen Feststoffen aus der 
Abluft sind zahlreiche Varianten moglich, die sich durch das Abscheideverfahren 
(z.B. Zyklon oder Filter) oder durch den Ort der Abtrennung (innerhalb oder auBer- 
halb des Granulators) unterscheiden. 

25 SchlieBlich vverden fur das Austragen der Granulate vorzugsweise Sichter verwendet. 

Mit den Sichtern wird erreicht, dass nur die groben Partikel die Wirbelschicht verlas- 
sen konnen. Die ubrigen Partikel bleiben solange in der Wirbelschicht zuriick, bis 
auch sie die WunschkorngroBe erreicht haben. 

30 Die Partikel des Granulates werden vorzugsweise nach der Erzeugung mit einer Um- 
hullung versehen. Diese Umhiillung kann entweder in dazu geeigneten Wirbel- 
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schichtapparaturen (Top-Spray-Coater, Bottom-Spray-Coater, Wurster-Coater) oder 
in Filmcoatern aufgetragen werden. Dies geschieht durch Aufspruhen einer Losung, 
Emulsion, Dispersion oder Schmelze einer Substanz, die fur diese Zwecke aufgrund 
ihrer filmbildenden Eigenschaften bekanntermal3en verwendet wird. Als Umhul- 
5 lungsmaterialien konnen Substanzen bzvv. Substanzgemische wie z.B. Fette, Wachse, 
Proteine, wie Gelatine, Hydrokolloide wie Starken, abgebaute Starken, cliemisch 
modifizierte Starken, modifizierte Cellulosen, mikrokristalline Cellulose, pflanzliche 
exudate, wie Gummi Arabicum, Ghatti-Gummi, Traganth, Karaya. PHanzenextrakte. 
wie Carrageenan, Guarkernmehl, Johannisbrotkernmehl, Agar- Agar, Alginate, Pek- 

10 tin, Inulin, Tierextrakte wie Chitosan and Schellack, Produkte aus Mikroorganismen, 
wie Xanthan Gum, Gellan Gum, kosmetisch oder pharmazeutisch anwendbare 
Kunststoffe, z.B. Polyvinylpyrrolidon, Polyacrylate, Polymethacrylate, Polyvinyla- 
cetatphthalat, Polyethylenglykol verwendet werden. Das Umhullungsmaterial wird 
auf die jeweiligen Anforderungen an das Granulat je nach Verwendungszweck abge- 

15 stimmt. 



Die zu granulierende Spruhlosung kann - analog zum Vorgehen bei der Spriih- 
trocknung von Aromen - aus Wasser mit gelosten und/oder suspendierten polymeren 
Tragerstoffen und emulgiertem Aroma bestehen. Die polymeren Tragerstoffe konnen 
hydrolisierte oder modifizierte Starken oder Hydrokolloide wie z.B. Gummi Arabi- 
kum als reine Stoffe oder in beliebigen Mischungsverhaltnissen sein. 

Der zu granulierenden Spruhlosung konnen auch ubiiche Zusatzstoffe und Zutaten 
wie Lebensmittel- oder Kosmetik-Farbstoffe, SuBstoffe, Antioxidantien, GenuB- 
sauren wie Zitronensaure, geschmacksbeeinflussende Stoffe wie Natriumglutamat. 
Vitamine, Mineralstoffe, Saftkonzentrate etc. zugegeben werden. 



Das erfmdungsgemaBe Verfahren der Wirbelschichtspriihgranulation wird vorzugs- 
weise bei erhohten Lufttemperaturen im Bereich von 60°C und 180°C, bevorzugt von 
100°C und 140°C, durchgefuhrt. Der Luftdurchsatz wird fur maximale Trocknungs- 
leistung so groB wie moglich gewShlt. Die geeigneten Gasgeschwindigkeiten liegen 
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im Bereich von 0,5 bis 1 ,5 m/s, bevorzugt bei 1 m/s. Die zulassige Produkttempera- 
tur ist gekoppelt an die Ablufttemperatur und wird uber die Spruhrate der Spruhlo- 
sung eingestellt. Die Betthohe betragt bei der Verfahrensweise gemaB EP A 163 836 
nur vvenige Zentimeter. Die Betthohe bei den Varianten mit externer Keimbildung 
5 wird im Bereich von 20 bis 50 Zentimeter geregelt. 

Als Aromen und Riechstoffe kommen komplexe Aroma- und Riechstoffkompositio- 
nen, die alle bisher fur Aromen und Parfiims verwendete Einzelkomponenten, also 
Aroma und/oder Riechstoffe sowie etherische 0!e oder Fraktionen daraus enthalten 
1 0 konnen, aber auch nur einzelne Aroma- oder Riechstoffe, z.B. Acetaldehyd, Menthol, 
Ethylbutyrat, etc., oder etherische Oie oder Fraktionen daraus in Frage. 

Als Aromen- und Riechstoffe im Rahmen der vorliegenden Erfmdung, seien bevor- 
zugt beispielsvveise genannt: Beeren, Citrus, Kernobst, Kase, Fleisch, Fisch, Meeres- 
15 friichte, Gevvurze, Krauter, Gemuse, Kaffee, Schokolade, Mint. Tabak, Holz, Blu- 
men, etc. 

Die erfmdungsgemaBen eingekapselten Aroma- und/oder Riechstoffzubereitungen 
konnen vorzugsweise in Lebensmitteln verwendet werden. 

20 

Im folgenden wird die Erfmdung anhand von Beispielen erlautert. 
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Hcrstellungsbcispiele 
Beispicl 1 (Erdbccre): 

In einer Granulierapparatur des in EP 163 836 dargestellten Typs (mit den folgenden 
Merkmalen: Durchmesser Anstromboden: 225 mm, Spriihduse: Zweistoffduse; 
Sichtender Austrag: Zick-Zack-Sichter; Filter: internes Schlauchfilter) wird eine Lo- 
sung bestehend aus 44 Gew.-% Wasser, 1 1 Ge\v.-% Erdbeeraroma, 1 3 Gew.-% 
Gummi arabicum und 32 Gew.-% hydrolysierter Starke (Maltodextrin DE 15-19) 
graiiuliert. Die Losung wird bei einer Temperatur von 32°C in den Wirbelschichtgra- 
nulator gespriiht. Zur Fluidisierung des Bettinhaltes wird Stickstoff in einer Menge 
\ on 140 kg/h eingeblasen. Die Eintrittstemperatur des Fluidisiergases betragt MO'^C, 
Die Temperatur des Abgases betragt 76°C. Als Sichtgas wird ebenfalls Stickstoff in 
einer Menge von 15 kg/h mit einer Temperatur von SO'^C zugefuhrt. Der Inhalt des 
Wirbelbettes betragt ca. 1700 g. Die Granulierleistung betragt ca. 2.8 kg pro Stunde. 
Man erhalt ein frei fliefiendes Granulat mit einem mittleren Teilchendurchmesser von 
1 mm bei einer Schuttdichte von 600 g/L Die Granulate sind rund und weisen eine 
glatte Oberflache auf. Aufgrund des konstanten Druckverlustes des Filters und des 
ebenfalls konstant bleibenden Bettinhalts ist von stationaren Bedingungen hinsicht- 
lich des Granulationsprozesses auszugehen. 

Beispiel 2 (Mint): 

In der in Beispiel "Erdbeere" beschriebenen Apparatur wird eine Granulierung einer 
Losung bestehend aus 37 Gew.-% Wasser, 15 Gew.-% Gummi arabicum, 35 Gew.% 
hydrolysierter Starke (Maltodextrin DE 15-19) und 13 Gew.-% Pfefferminzaroma 
durchgefuhrt. Die Losung wird mit blauer Farbe (E13 1) ungefarbt (40 g einer 2%igen 
Losung). Die Losung wird bei einer Temperatur von 35''C in den Wirbelschicht- 
granulator gespruht, Zur Fluidisierung des Bettinhaltes wird Stickstoff in einer Men- 
ge von 130 kg/h eingeblasen. Die Eintrittstemperatur des Fluidisiergases betragt 
140^C. Die Temperatur des Abgases betragt 85°C. Als Sichtgas wird ebenfalls Stick- 
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stoff in einer Menge von 16 kg/h mit einer Temperatur von SO'^C zugefuhrt. Der In- 
hall des Wirbelbettes betragt ca. 1700 g. Die Granulieiieistung betragt ca, 4 kg pro 
Stunde. Man erhalt ein frei flieBendes Granulat mit einem mittleren Teilchen- 
durchmesser von 1 mm bei einer Schuttdichte von 550 g/1. Die Granulate sind rund 
5 und weisen eine rauhe Oberflache auf. 

In derselben Apparatur wurden die zuvor erzeugten Granulate mil dem Fett Revel A 
(von Fa. Loders Croklaan) gecoatet; als Betlvorlage werden 400 g vorgelegt. Durch 
Anheben der Sichtgasmenge auf 23 kg/h bei 25°C wird kein Material ausgetragen, 

10 d.h. das Coaten findel im Batchbetrieb statt. Die Schmelze wird bei einer Temperatur 

von 74*'C in den Wirbelschichtgranulator gespruht. Die Temperatur des Zerstau- 
bungsgases betragt 70°C. Zur Fluidisierung des Betlinhaltes wird Stickstoff in einer 
Menge von 100 kg/h eingcblasen. Die Eintrittstemperatur des gekiihlten Fluidisier- 
gases betragt 16°C. Die Temperatur des Abgases betragt 28°C. Man erhalt ein frei 

15 flieBendes Granulat. Die Granulate sind rund. REM-Aufnahmen der Bruchflachen 

zeigen eine weitgehend gleichmaBige Beschichtung der Granulate mit dem Fett. 

Beispiel 3 (Tee-Extrakt): 

20 In der in Beispiel "Erdbeere" beschriebenen Apparatur wird eine Granulierung einer 

Losung bestehend aus 25 Gew.-% Wasser, 4 Gew.-% Gummi arabicum, 19 Gew.-% 
hydrolysierter Starke (Maltodextrin DE 15-19) und 52 Gew.-% Tee-Extrakt (Fest- 
stoffgehalt ca. 63 Gew.-%) durchgefuhrt. Die Losung wird bei einer Temperatur von 
35°C in den Wirbelschichtgranulator gespruht. Zur Fluidisierung des Betlinhaltes 

25 wird Stickstoff in einer Menge von 110 kg/h eingeblasen. Die Eintrittstemperatur des 
Fluidisiergases betragt 138°C. Die Temperatur des Abgases betragt 80,5°C. Als 
Sichtgas wird ebenfalls Stickstoff in einer Menge von 11,5 kg/h mit einer Tempe- 
ratur von 81°C zugefuhrt. Der Inhalt des Wirbelbettes betragt ca. 450 g. Die Granu- 
lierleistung betragt ca. 2 kg pro Stunde. Man erhalt ein frei flieBendes Granulat mit 

30 einem mittleren Teilchendurchmesser von 0,8 mm. Die Granulate sind rund und wei- 
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Beispiel 4 (Huhn): 

In der in Beispiel "Erdbeere" beschriebenen Apparatur wird eine Granulierung einer 
Losung bestehend aus 44 Gew.-% Wasser, 14 Gew.-% Gummi arabicum, 31 Ge\v.-% 
hydrolysierter Starke (Maltodextrin DE 15-19) und 11 Gew.-% Huhn-Aroma durch- 
gefiihrt. Die Losung wird bei einer Temperatur von 30°C in den Wirbelschicht- 
granulator gespruht. Zur Fluidisierung des Betlinhaltes wird Stickstoff in einer Men- 
ge von 130kg/h eingeblasen. Die Eintritlstemperatur des Fluidisiergases betragt 
140°C. Die Temperatur des Abgases betragt 9l°C. Als Sichtgas wird ebenfalls Stick- 
stoff in einer Menge von 16 kg/h mit einer Temperatur von 65°C zugefiihrt. Der In- 
halt des Wirbelbettes betragt ca. 650 g. Die Granulierleistung betragt ca. 2 kg pro 
Stunde. Man erhalt ein frei flieBendes Granulat mit einem mittleren Teilchen- 
durchmesser von 1 ,5 mm. Die Granulate sind rund und weisen eine maliig glatte O- 
berflache auf. 

Beispiel 5 (Himbeere): 

In der in Beispiel "Erdbeere" beschriebenen Apparatur wird eine Granulierung einer 
Losung bestehend aus 50 Gew.-% Wasser, 1 1 Gew.-% Gummi arabicum, 
22.5 Ge\v.-% hydrolysierter Starke (Maltodextrin DE 15-19) und 16,5 Gevv.-% Him- 
beeraroma sowie einer geringen Menge Farbstoff durchgefuhrt. Die Losung wird bei 
einer Temperatur von 32°C in den Wirbelschichtgranulator gespruht. Zur Fluidi- 
sieung des Bettinhaltes wird Stickstoff in einer Menge von 1 10 kg/h eingeblasen. Die 
Eintrittstemperatur des Fluidisiergases betragt 130°C. Die Temperatur des Abgases 
betragt 84°C. Als Sichtgas wird ebenfalls Stickstoff in einer Menge von 9 kg/h mit 
einer Temperatur von 81°C zugefiihrt. Der Inhalt des Wirbelbettes betragt ca. 300 g. 
Die Granulierleistung betragt ca. 1,5 kg pro Stunde. Man erhalt ein frei flieCendes 
Granulat mit einem mittleren Teilchendurchmesser von 0,5 mm. Die Granulate sind 
rund und weisen eine malJig glatte Oberflache (teilweise mit Sekundaragglomeraten) 
auf. 
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In derselben Apparatur wurden die zuvor erzeugten Granulate mit Boysenberryaroma 
(Lc3sung bestehend aus 50 Gew,-% Wasser, 11 Gew.-% Gummi arabicum, 
22,5 Gew.-% hydrolysierter Starke (Maltodextrin DE 15-19) and 16,5 Gevv.-% Boy- 
senaroma) gecoatet; als Bettvorlage werden 530 g vorgelegt. Durch Anheben der 
5 Sichtgasmenge auf 20 kg/h bei 90°C wird kein Material ausgetragen, d.h. das Coaten 

findet im Batchbetrieb statt. Die Losung wird bei einer Temperatur von 26°C in den 
Wirbelschichtgranulator gespruht. Die Temperatur des Zerstaubungsgases betragt 
30°C. Zur Fluidisierung des Bettinhaltes wird Stickstoff in einer Menge von 1 10 kg/h 
eingeblasen. Die Eintriftstemperatur des Fluidisiergase§ betragt ISO^'C. Die Tempe- 
10 ratur des Abgases betragt 82°C. Man erhalt ein frei flieBendes Granulat, Die Fest- 
stoffpartikel sind rund. REM-Aufnahmen der Bruchflachen zeigen einc,sehr gleich- 
maBige Beschichtung der Granulate. 

Beispiel 6 (Ethylbutyrat): 

15 

In der in Beispiel "Erdbeere" beschriebenen Apparatur wird eine Granulierung einer 
Losung bestehend aus 38 Gew.-% Wasser, 15 Gew.-% Gummi arabicum, 34 Gew.% 
hydrolysierter Starke (Maltodextrin DE 15-19) und 13 Ge\v.-% Ethylbutyrat durch- 
geflihrt. Die Losung wird bei einer Temperatur von 38''C in den Wirbelschicht- 

20 granulator gespruht. Zur Fluidisierung des Bettinhaltes wird Stickstoff in einer Men- 
ge von 125 kg/h eingeblasen. Die Eintrittstemperatur des Fluidisiergases betragt 
1 05^*0. Die Temperatur des Abgases betragt 66°C. Als Sichtgas wird ebenfalls Stick- 
stoff in einer Menge von 10 kg/h mit einer Temperatur von 30°C zugefuhrt. Der In- 
halt des Wirbelbettes betragt ca. 1650 g. Die Granulierleistung betragt ca. K4 kg pro 

25 Stunde. Man erhalt ein frei flieCendes Granulat mit eineni niittleren Teilchen- 

durchmesser von 0,5 mm bei einer Schiittdichte von 465 g/1. Die Granulate sind rund 
und weisen eine mafiig glatte Oberflache auf. 



'XY^in <wri omfiOTiAi I -X 
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Bcispiel 7 (Modellaromaocmisch): 

In der in Beispiel "Erdbeere" beschriebenen Apparatur wird eine Granulierung einer 
Losung bestehend aus 50 Gew.-% Wasser, 4 Gew.-o/o Gummi arabicum, 36 Gew.-% 
hydrolysierter Starke (Maltodextrin DE 15-19) und 10,0 Gew.-% Modellaroma- 
gemisch CLimonen:Ethylbutyrat:Phenylethanol = 1:1:1) durchgefuhrt. Die Losung 
wird bei einer Temperatur von 22°C in den Wirbelschichtgranulator gespruiit. 2ur 
Fluidisierung des Bettinhaltes wird Stickstoff in einer Menge von 125kg/h einge- 
blasen. Die Eintrittstemperatur des Fluidisiergases betragt 105°C. Die Temperatur 
des Abgases betragt 59°C. Als Sichtgas wird ebenfalls Stickstoff in einer Menge von 
14 kg/h mit einer Temperatur von 30°C zugefuhrt. Der Inhalt des Wirbelbettes be- 
tragt ca. 700 g. Die Granulierieistung betragt ca. 1,25 kg pro Stunde. Man erhalt ein 
frei fliefiendes Granulat mit einem mittleren Teilchendurchmesser von 0,7 mm. Die 
Granulate sind rund und weisen eine rauhe Oberflache auf. 

In derselben Apparatur wairden die zuvor erzeugten Granulate mit Methylcellulose 
(vvaBrige Losung mit 2,0 Gew.-% Feststoff) Methocel A 15 LV (Dow Chemical) 
gecoatet; als Beitvorlage werden 480 g vorgelegt. Durch Anheben der Sichtgasmenge 
auf 20 kg/h bei 30°C wird kein Material ausgetragen, d.h. das Coaten fmdet im 
Batchbetrieb statt. Die Losung wird bei einer Temperatur von 22°C in den Wirbel- 
schichtgranulator gespriiht. Die Temperatur des Zerstaubungsgases betragt 30°C. Zur 
Fluidisierung des Bettinhaltes wird Stickstoff in einer Menge von 120 kg/h einge- 
blasen. Die Eintrittstemperatur des Fluidisiergases betragt 140°C. Die Temperatur 
des Abgases betragt 81°C. Man erhalt ein frei flieBendes Granulat. Die Feststoff- 
partikel sind rund. REM-Aufnahmen der Bruchflachen zeigen eine sehr gleichmaBige 
und dunne Beschichtung der Granulate (5 Gew.-% Methylcellulose bezogen auf das 
Granulatgewicht). 



wo 00/36931 



- 13 - 



PCT/EP99/09644 



Einsatz der Granulate in der Anwcndung 

Die in den Beispielen erwahnten Aromen- und Riechstoffgranulate werden in den zu 
aromatisierenden Lebensmitteln (z.B. Instant-Getrankepulter, Aufgufiteebeutel, Hart- 
5 und Weichkaramellen, Weingummis, Backvvaren, Nahrmittel, Komprimate, Kau- 
gummi, Eiscreme, Eiscremecoating, gefullte Schokoladenprodukte, Instant-Suppen 
und -Saucen, gefrorene Fertiggerichte, warmebehandelte Getranke, Suppen und Sau- 
cen, Mundhygieneprodukte wie GebiBreinigungstabletten und Zahnpasten) eingesetzt 
Oder in den zu parfumierenden Kosmetik-, Hygiene-, P^arma, Seifen-, Detergentien- 
1 0 Oder Haushaltsprodukten verwendet. 

Anwcndungsbcispielc 

Beispiel 8 (Hart- und Weichkaramellen) 

15 

Ein blau gefarbtes Aromagranulat mit eingekapseltem Mint-Aroma vvird zu 1 % in 
die heiBe (140°C) I lartkaramellmasse bestehend aus Saccharose, Glucosesirup und 
Wasser eingemischl. AnschlieBend wird die noch heiBe Masse in Formen gegossen. 

20 Fur die Herstellung von Weichkaramellen wird das Aromagranulat entsprechend in 
cine Masse, die Saccharose, Wasser, Glucosesirup, Fett, Fondant. Gelatine, Zitronen- 
saure und einen Emulgalor enthalt, bei 120°C eingearbeitet. AnschlieBend wird die 
Masse auf einem Kuhltisch auf unter 40°C abgekiihlt und dann per Hand durch Zie- 
hen beluftet. 

25 

Vorteile: 

Durch die auffalligen Partikel kann ein optischer Effekt erzielt werden, der 
wahrend der Verarbeitung und Lagerung erhalten bleibt. 

30 

s treten gpringp Aromavgrlustg beim VgrarbgitungsprozeB anf 
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Das Aroma ist an wenigen Stellen lokalisiert in der Matrix vorhanden und 
migriert nicht. Dadurch wird ein besonderer sensorischer Effekt erreicht (Hot 
Spots). In die aramelimatrix selbst kann ein anderes flussiges Aroma gegeben 
werden womit ein sensorischer Doppeleffekt erzielt vverden kann 

Das Ablutschverhalten der Hartkaramellen bleibt unverandert, die Partikel 
werde nicht als storend empfunden. 

Beispiel 9 (Geleefriichtc ) 

Ein rot gefarbtes Aromagranulat mit eingekapseltem Erdbeeraroma, das anschlieBend 
zusatzlich mit einem Fettuberzug versehen wurde, wird in die Masse fur Geleefriichte 
bestehend aus Wasser, Saccharose, Giucosesirup und Agar-Agar bei 70°C eingear- 
beitet. AnschlieBend wird die Masse in Formpuder gegossen. 

Vorteile : 

Durch die auffalligen Partikel kann ein optischer Effekt erzielt vverden, der 
wahrend der Verarbeitung und Lagerung trotz relativ hohem Wassergehalt in 
der Matrix erhalten bleibt. 

Es treten geringe Aromaverluste beim VerarbeitungsprozeB auf 

Das Aroma ist an wenigen Stellen lokalisiert in der Matrix vorhanden und 
migriert nicht. Dadurch wird ein besonderer sensorischer Effekt erreicht (Hot 
Spots). In die Matrix selbst kann ein anderes flussiges Aroma gegeben werden 
womit ein sensorischer Doppeleffekt erzielt werden kann. 
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Beispiel 10 (Hartkekse) 

Ein orange gefarbtes Aromagranulat mit eingekapseltem Kasearoma, das an- 
schlieCend zusatzlich mit einem Fettcoating versehen wurde, vvird in den Teig fur 
5 Hartkekse eingearbeitet. 

Vorteile 

Es treten geringe Aromaverluste beim BackprozeB^auf. 

10 

Das Aroma ist an wenigen Stellen lokalisiert in der Matrix vorhanden und 
migriert nicht, dadurch wird ein besonderer sensorischer Effekt erreicht (Hot 
Spots). In die Matrix selbst kann ein anderes flussiges Aroma gegeben vverden 
womit ein sensorischer Doppeleffekt erzielt werden kann. 

15 

Beispiel 11 (Kaugummi) 

Ein Aromagranulat mit eingekapseitem Mintaroma wird in Kaugummimasse einge- 
arbeitet. 

20 

Vorteile: 

Hoher Aromaimpakt durch partielle Lokalisierung von hohen Aromakonzen- 
trationen im Produkt. Die Freisetzung des Aromas erfolgt mechanisch beim 
25 Kauen 

Beispiel 12 (Eiscreme) 



30 



Ein orange gefarbtes Aromagranulat mit eingekapseltem Aprikosenaroma, das zu- 
satzlich eine UmhuUung aus Fett enthalt, wird in Eiscreme eingearbeitet. 
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Vortcilc: 



Durch die auffalligen Partikel kann ein optischer Effekt erzielt vverden, der 
wahrend der Lagerung der Eiscreme auch bei Temperaturschwankungen erhal- 
ten bleibt. 

Ein zusatzlicher Knuspereffekt kann selbst in Eiscreme als Lebensmittel niit 
relativ hoher Wasseraktivitat realisiert werden. 

Bcispiel 13 (Komprimatc) 

Ein Aromagranulat, das eingekapseltes Heidelbeeraroma uberzogen mil einer 5%ioen 
Schicht aus Melhylcellulose enthalt, vvird zii 2 % in eine Pulvermischung aus Sorbit, 
Zitronensaure und Aspartam gegeben und uber eine Tablettiermaschine zu Kompri- 
maten verpreBt. 

Vorteile: 



vvird deutlich herabqesetzt. Ein An- 
backen an die Stempeloberflachen wahrend des Verpressens tritt nicht melir 



ein. 



Beispiel 14 (Vergleich der Verfahren) 

Die Figur stellt einen Vergleich der unterschiedlichen Retentionsraten (Ordinate: 
Retention in %) einzelner Aromakomponenten aus einem Erdbeer-Aroma je nach der 
vervvendeten Aromentechnologie dar. Die vertikalen Balken reprasentieren jeweils 
die einzelnen Aromakomponenten geordnet von links nach rechts nach abfallender 
Fluchtigkeit. 
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Deutlich ist zu erkennen, dass insbesondere fur die leichtfluchtigen Komponenten 
(jevveils die Balken ganz links einer jeden Gruppierung) die Retention bei der erfin- 
dungsgemafien kontinuierlichen Wirbelschichtgranulation 5 sehr gut ist. Damit wird 
erreicht, dass die Verhaltnisse der Aromakomponenten untereinander nahezu unver- 
andert bleiben. Das Geschmacksprofil entspricht dadurch weitgehend dem des flussi- 
gen unverkapselten Aromas. 

Die anderen dargestellten Technologien (1 = Adsorption; 2 = Spruhtrocknung; 3 = 
Agglomeration; 4 = Kompaktierung) fallen gegeniiber der kontinuierlichen Wirbel- 
schichtspruhgranulation in puncto Aromaprofilerhalt deutlich ab. Auch die Retention 
fiir das Aroma insgesamt ist bei der kontinuierlichen Wirbelschichtspruljgranulation 
am hochsten. 
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Patcntanspriichc 

1. Eingekapselte Aroma- und/oder Riechstoffzubereitungen mittels Wirbel- 
schichtspruhgranulation, bei der eine Aromen- und/oder Riechstoffzuberei- 
tung in ein Wirbelbett mit Granulationskeimen eingespruht wird und wobei 
die durchschnittliche Verweilzeit der eingespriihten Aromen- und/oder Riecli- 
stoffzubereilung im Wirbelbett vveniger als 20 Minuten betragt. 

2. Verfahren zur Herstellung von eingekapselte Aroma- und/oder Riechstoffzu- 
bereitungen, hergestellt mittels Wirbelschichtspriihgranulation, bei der eine 
Aromen- und/oder Riechstoffzubereitung in ein Wirbelbett mit Granula- 
tionskeimen eingespruht wird, dadurch gekennzeichnet, dass die durch- 
schnittliche Verweilzeit der eingespriihten Aromen- und/oder Riechstoffzube- 
reitung im Wirbelbett weniger als 20 Minuten betragt. 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet. dass das Verfahren 
kontinuierlich ausgefuhrt wird. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, dass 
die Granulationskeime in einem Wirbelbett erzeugt werden. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass 
das Wirbelbett eine Betthohe von vveniger als 10 cm hat. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass 
Granulat der gewunschten KorngroBe mit einem Sichter aus dem Wirbelbett 
abgeschieden wird. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass 
das Granulat nach der Erzeugung durch Aufspruhen eines flussigen Um- 
huUungsmaterials mit einer auDeren Schicht versehen wird. 
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8. 



10. 



Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass 
die Aromen- und/oder Riechstoffe in Form einer Emulsion, hergestellt durch 
Mischung der Aromen und/oder Riechstoffe mit Wasser und einem polyme- 
ren Tragerstoff, eingesetzt werden. 

Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass 
als polymerer Tragerstoffe hydrolisierte oder modifizierte Starken und als 
Hydrokolloide Gummi Arabikum, oder Mischungen hierxon eingesetzt vver- 
den. 

Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass 
die Aromen- und/oder Riechstoffemulsion als Zusatzstoffe. Lebensmittel- o- 
der Kosmetik-Farbstoffe, SQlistoffe, Antioxidantien, GenuBsSuren, ge- 
schmacksbeeinflussende Stoffe, Vitamine, Mineralstoffe und/oder Saftkon- 
zentrate enthah. 



1 1 . Verwendung von eingekapselten Aroma und/oder in Lebensmitteln. 

12. Verfaliren nach einem der Anspruche 4 bis 1 1, dadurch gekennzeichnet, dass 
die Aromen- und/oder Riechstoffemulsion auch Zusatzstoffe und Zutaten wie 
Lebensmittel- oder Kosmetik-Farbstoffe, SuBstoffe. Zuckeraustauschstoffe, 
Antioxidantien, GenuBsauren, geschmacksbeeinflussende Stoffe. Vitamine. 
Mineralstoffe und/oder Saftkonzentrate enthalt. 
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